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(57) Abstract 
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(57) Abrege 

Ce procede consiste a soumettre un liquide alcoolise narurel a trois etapes successives de fractionnement physique 
non denaturant; la premiere est une ultra- filtration moleculaire sous faible pression au travers d'un ultrafiltre semi-per- 
meable et dont le seuil de coupure se situe entre 30000 et 1000 et de preference aux environs de 10000: la seconde est une 
etape d'osmose inverse appliquee a 1'ultrafiltrat de l'operation precedente au travers de membranes semi-penneables dont 
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ration et de distillation sous vide a basse temperature appliquee a 1'ultrafiltrat de la deuxieme etape. Boissons natureiles a 
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TENEUR AXAAWi ^ QEUVRE DE CE pro CEDE 

. L'invention concerne am proc6de de preparation de 
boissons naturellcs a faible teneur alcoolique, et les bois- 
5 sons et produits divers obtenus par mise en oeuvre d e ce 
procede . 

Les diverses boissons alcoolisees actuellemcnt prcsen- 
tes dans le commerce telles que vins, bieres , cidres , poires, 
aperitifs, liqueurs... sont generalement obtenues par fer- 

10 mentation alcoolique de differents sucres vegetal contenus 
dans des fruits et des baies . diverses (raisins, pommes , 
poires , prunes , etc . . . ) • 

La teneur alcoolique elevee de ces boissons .autrefois 
recherchee, constitue a l'heure actuelle, un, handicap si- 

15 non un defaut puisque 1' ingestion frequente et abusive de 
cos boissons a des consequences graves et nocives pour la 
sante bumaine et pour 1 'hygiene publique. 

La necessite de preparer et de commercialiscr des 
boissons non alcoolisees apparait comae une obligation pour 

20 la santS et la soci6te. A l'heure actuelle, des essais de^ 
fabrication de boissons a faible teneur alcoolique ont ete 
rapportes dans la presse. Ces fabrications, dans le cas du 
vin et de la biere , font generalement appel a un processus 
de fermentation alcoolique modifie, dans le sens d'une di- 

25 minution qualitative et quantitative, grace a 1 'utilisation 

de mouts et de levures adaptees. 

On a egalement effectue, au stade du laboratoire, des 

essais de desalcoolisation par chromatograpbie , mais 1 ♦ ex- 
trapolation technique a l'echelle industrielle reste trop 
30 onereuse et surtout en desaccord avec les reglements ac- 

tuels de vinif ication. 

II convient egalement de rappoler que la distillation 

constitue un proccdc classique d' extraction de l'alcool con- 

tcnu dans des boissons fermentees tellcs que le vin- Cette 

35 technique cons omnia trice d'energie est onereuse et, si elle 

conduit a la production d'alcools de qualite, elle ne donne 

comme sous -produit s que des vinasses, residus de distilla- 
tion, aux qualites physico-chimiques et organolept iques de- 
naturees et raodifiees par rapport a la boisson d'origme 
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L'obtention de boissons faiblement alcoolisees par pas- 
sage sur membranes semi-permeables a egalement M mention- 
nee. dans differents brevets- Certains auteurs utilisent le 
seu l precede d« osmose inverse pour separer une boisson 
en un concentrat et en un filtrat (brevets beige n° 717 847, 
allemand 2 323 09^, allemand 2 339 206) dont les constitu- 
tions moliculaires respectives, et done les proprietes phy- 
sicochimiques et or S anoleptiques , sont etroitement fonction 
du seuil de coupure de la membrane utilisee. Le concentrat, 
generalement retenu corarae boisson desalcoolisee , est ap- 
pauvri, et meme selon les cas, totalement depourvu des mo- 
lecules de petits poids moleculaires tels que les sels, 
les esters, les aldehydes rejetes avec l'alcool dans le 
filtrat. Par aiUeurs , les fortes pressions exercees lors 
de l f osmose inverse denaturent un certain n ombre de mole- 
cules et de liaisons intermoleculaires , ce qui se traduit 
par unc alteration des proprietes physicochimiques (turbi- 
dite accrue, floculation, etc.-.) et organoleptiques (sa- 
veur et flaveurs modifiees) du produit final. Les memes 
constatations s'appliquent aux precedes de desalcoolisa- 
tion utilisant un autre phenomene physique tel que la 
seule technique d f ultrafiltration sur membrane semi-per- 
meable : (brevets allemands 2 145 298 et 2 413 236). 

La nature du re tent at et du filtrat obtenus est essen- 
tiellement liee au seuil de coupure de la membrane utilisee 
et la desalcoolisation en un temps foumit generalement 
un retentat de grosses molecules, depourvu des esters, des 
aldehydes et des sels necessaires a la bonne saveur de la 
boisson finale. 

Le procede de dialyse qui utilise encore un autre 
phenomene physique (brevet beige 883 829) faisant appel 
a 1 f entrainement de l'alcool au travers d'une membrane 
de dialyse par une solution de contrelution presente les 
mimes inconvenients que precedemment pour le produit fi- 
nal dc sal cool is e . 

L 1 invention s f est donnee- pour but principal de per- 
mettre la preparation et la fabrication, a partir de li- 
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quides naturels deja alcoolises et dont le cycle de fer- 
mentation est acheve, de boissons reconstituees a faible 
teneur alcoolique (inferieure a 5° Gay Lussac) qui conservent 
des proprietes organoleptiques , physico-chimiques et bio- 
losiques tres proches de celles des liquides d'origine. 

C f est ainsi qu'elle a pour objet un procede de pre- 
paration de boissons naturelles a faible teneur alcoo- 
lique dont l'orisinalite consiste a soumettre un liquide 
alcoolise naturel a plusieurs etapes de fractionnements 
physiques non denatrtrant comprenant successivement des fil- 
iations moleculaires sur membrane semi-permeable (ultra- 
filtration et osmose inverse) associees a une distillation 
sous vide a basse temperature. Les differentes fractions 
ainsi obtenues a chaque etape du traitement sont ensuite 
reassociees de maniere adequate af in de fournir un liquide 
final debarasse en tout ou en partie du seul alcool de 
depart . 

Ces etapes de fractioimement physique par filtrations 
moleculaires sont avantageusenent choisies parmi les eta- 
pes, successivement associees, d 'ultrafiltration mo 1 ecu- 
la ire du liquide alcoolise sous faible pression au travers 
d'un ultrafiltre semi -permeable dont le seuil de coupure 
se situe entre 30 OOO et lOOO et de preference aux envi- 
rons de 10 OOO, et d* osmose inverse de 1 1 ultraf iltrat 
sous pression au travers de membranes synthetiques semi- 
permeables dont le seuil de coupure se situe entre 500 et 
100 et de preference aux environs de 250- L'osmosat est en- 
suite soumis a une distillation sous vide a basse tempe- 
rature qui e limine 1 'alcool et qui fournit un retentat 
aqueux, sale et aromatique* 

II est ainsi possible, grace a ces etapes successives 
de fractionnements physiques non denaturants , de separer 
les elements constitutifs d f un liquide alcoolise selon 
leur taille et leur poids moleculaire et leur point 
d T ebullition-evaporation et done d'extraire, de separer 
et d'elirainer une partie importante des alcools de faible 
poids moleculaire (methanol, ethanol) contenus dans un 

( OMFI > 
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liquide fractionne tout en c oris ervant les autre s' elements 
de poids moleculaires snperieurs et identiques , supports 
des proprietes orsanoleptiques , biologiques et physico- 
chimiques de la boisson. Les differents retentats obtenus 
5 apres ultrafiltration osmose inverse et evaporation sont 
melanges en proportions adequates pour foumir une bois- 
son reconstitute finale a. faible teneur alcoolique. 

I/* ori^inalite du mode de realisation de 1 1 invention 
reside dans le choix et 1 1 a sen cement chronologique de tech- 
10 niques successives, deja connues en soi, selon un schema 
judicieusc qui permet 1 1 elimination du seul alcool tout en 
maintenant 1 T integrite qualitative et quantitative du me- 
lange des diverse? molecules contenues dans la boisson de 
-depart • 

15 Selon un autre mode de realisation, les produits issus 

des titrations moleculaires successives peuvent etre sou- 
mis a une etape de dessication sous vide par sublimation 
apres congelation des retentats obtenus. 

Les liquides alcoolises naturels de depart sont 

20 avantageusement choisis parmi les vins , les bieres, les 
poires, les cidres t les aperitifs, les liqueurs et les 
liquides ±ssixs de la fermentation alcoolique des glucides 
vegetaux. 

Ir f invention a egalement pour ob jet les divers pro- 
25 duits resultant de la mise en oeuvre du procede selon 

1* invention et notamment les boissons desalcoolisees ainsi 
obtenues qui pros en tent des proprietes pnysico— chimiques , 
biologiques et organoleptiques tout-a-fait comparables a 
cellos des liquides alcoolises dont elles proviennent , 
30 les autres produits issus des differentes etapes du pro- 
cede objet de l f invention, et notamment les alcools pro- 
venant des filtrats et des evaporats ; elle conccrne ega- 
lement les melanges dc ces memes produits, notamment aux 
fins de fabrication de diverses boissons desalcoolisees - 
35 L* ultrafiltration sur membranes semi-permeables est 

une technique industriellc qui permet la separation sous 
une ccrtaine pression, comprise entre 10 5 Pa et 8.10 5 Pa, 
de deux ou plusieurs especes moleculaires differentes, 

QMPI 

WIPO ^ 
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f onc tion de leur poids moleculaire a temperature ambiante 
par exemple entre lO et 30°C, sans chan S ement de phase. 
L' ultrafiltration consiste a forcer certains elements mo- 
leculaires de petites tallies a passer, par application 
d'une certaine suppression au travers d'une membrane syn- 
thetique semi-permeable, ou ultrafiltre possedant une mi- 
crostructure et une porosite suffisamment Tine pour 
laisser passer des petites molecules (filtrat) et pour 
retenir les grosses molecules (retentat). 

Les ultrafiltres sont caracterises par leur seuil 
de coupure qui correspond a la masse moleculaire au-dela 
de laquelle les especes moleculaircs sont totalement 
retenues . 

L'osmose est im phenomene physique qui se manifeste 

par le passage d»un solvant (eau, alcool ) au travers 

d'une membrane semi-permeable naturelle ou synthetique 
qui retient le flux d T un solute (sels mineraux dissous, 
molecules organiques etc ). L'osmose directe se mani- 
feste par un passage d'eau, au travers d'me membrane 
semi -permeable, d T une solution saline peu concentree vers 
.une solution saline plus concentree, jusqu'a une phase 
d'equilibre osmotique - L'osmose inverse, cornme son nom 
I'indique, app.arait lorsqu'on applique une pression, supe- 
rieure a la pression osmotique, sur une solution saline 
25 concentree. Un flux de solvant (eau, alcool) s'etablit 
alors au travers d'une membrane seni-permcable, de la 
solution concentree vers la solution diluee, tandis que 
la membrane retient les ions mineraux, les molecules or- 
ganiques, etc... L'osmose inverse constitue depuis quel- 
30 ques annees, une technique industrielle grace a 1' exis- 
tence de differents osraoseurs pre para t if s a fibres creu- 
ses en poiyamidc aromatique. 

La distillation sous vide a faiblc temperature est 
largement utilisee en distillerie industrielle. Ellc s'a- 
35 vere moins denaturante que la distillation sous pression 

atmospherique normale et consomme moins d 1 cnergie . Dans le 
cas du procede objet de 1 'invention, elle est appliquee 



20 



WO 82/02405 



PCT/FR82/00005 



6 

a un melange liquide de tres petites molecules (eau, 
sels, esters, alcool, etc--.) et necessite moins d'ener- 
gie specifique que dans le traitement d'un melan-e com- 
plete de grosses, moyennes et petites molecules. Dans 
5 ces conditions elle severe egalement efficace dans l'e- 
vap oration selective de 1 * alcool et pen denaturante 
pour les autres petites molecules de la solution- 
La mise en oeuvre des e tapes du precede de fraction- 
neoents physiques objet de 1 ! invention sera mieux comprise 
10 d'ailleurs et les avantages de ladite invention ressorti- 

ront bien des exeraples suivants qui 1 T il lust rent sans toute- 
fois la limit er- 
Exemple 1 

1-1) 1000 litres de vin rouge (Bordeaux, Cotes de 

15 Castillon) titrant 12° Gay Lussac sont soumis en un pre- 
mier temps a plusieurs passages dans une batterie de mo- 
dules d ' ultrafiltration mo 1 ecu! aire sur membranes synthe- 
tiques semi-permeables de porosites decroissantes telles 
que celles commercial is ees sous la denomination Millipore 

20 MU 15 dont le seuil de coupure se situe aux environs de 

10 000. Ces membranes sont inertes a toutes les gammes de 
pH et inattaquables .par les acides organiques . 

Apres passage sur cette batterie de modules d T ultra- 
filtration on re cue ill e : 

25 - d'une part 950 litres d'un filtrat F 1 a 12° GI, ras- 

semblant tous les elements dont le poids raoleculaire est 
inferieur a. 10 OOO daltons tels que les sucres , peptides , 
esters, alcools , vitamines, eau, sels mineraux, - - 

- d 1 autre part 50 litres d'un retentat a 12° GL 

30 rassemblant les elements dont le poids moleculaire est su- 
perieur a 10 OOO7 tels- que les flavoncs, les pigments an- 
thocyaniqucs, et les leuccanthocyaaes et les sels d ! acides 
organiques tels que les tartrates 

1-2) On fait ensuite passer les "950 litres du fil- 

35 trat au travers d'un osmoseur ~L fibres creuses en po- 

ly amide aromatiquc du type commercialise par la firme 
Degrcmont et dont le seuil de coupure se situe aux envi- 
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rons de 250 ; ce raateriau est inerte vis-a-vis de la plu- 
part des produits chimiques , meme a des pH acides de l'or- 
dre de 'i. Les fibres sent disperses dans un module qui 
re <joit 1» filtrat F . (fraction orjanique complexe issue 
mais diff4rente du vin de depart, PM ^ 10 000) sons nne 
pression de l'ordre de 8.10 5 a 12. lO 5 Pa , par 1'interme- 
diaire d'un tube poreux distributeur de flux situe dans 
l'axe du module. Le filtrat chemine de facon radiale 

dans le module autour des fibres creuses. Sous 1 ' ef f et 
de la pression exercee, 1 • eau et les mol6cules de poids 
moleculaire inferieur a 250 (methanol, ethanol , acide 
acetique, sels mineral) traversent la membrane de fi- 
bres creuses et s'ecoulont a 1'intSrieur des canaux fi- 
brillaires puis sont rejetees a la periph6rie du module 
15 sous forme de 850 1 d'un filtrat F 2 a 12« GL (fraction 

organique complexe issue, mais dif f erente , du filtrat F ± , 
PM 4 250). 

On recueille d' autre part IOO 1 d'un retentat R 2 a 
12° GL enrichi en sels, sucres , polyalcools, aldehydes, 
20 esters, vitamines, libres ou adsorb6es sur d e s macromo- 
lecules, de poids moleculaire compris entre 10 0O0 et 
250 et contenant egalement la quantite de petites molecu- 
les de poids moleculaire inferieure a 250 proportionnelle 
a ccs 100 litres. 
25 1-3) On soumet alors les 85O litres de F £ (ou osmosat) 

a evaporation dans une colonne de distillation sous vide 
(0,015 atm.-) a faible temperature (45° O pendant plu- 
sieurs heures. L'alcool ethylique ainsi evapore en ma- 
jeure partie est refroidi et eollecte d part- 

Le retentat liquide R^ restant dans la colonne apres 
evaporation est principalement constitue d'un melange 
d'eau, d'aeides simples, d'ions et d'aldchydes. 

Le retentat est utilise cosine diluant du melange 
des retentats R t et R 2 dans des porportions adequates. 

Le melange des retentats R^, et R 2 , enrichis notam- 
mont en macromolccules responsables des qualites organo- 
leptiqucs telles que les f lavones , les anthocyanes , les 

f OMPI 
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catechines, les Icncoanthocyanes , les polyalcools, stir 
lesquelles sont adsorbes ou complexes les sels d'acides 
organiques tels que les tartrates de potassium ou de cal- 
cium et des aldehydes aromatiques, ainsi que de vitamines 
et autre s substances raacromoleculaires , responsables des 
gualites biologiques permet , apres addition de 8pO litres 
de d 1 obtenir 1000 litres d , une boisson nature lie tout- 
a-fait comparable au point de vue gout au vin rouge d*o- 
rigine et dont la teneur en alcool est de 1 1 ordre de 5° GL. 

Cette boisson presente par rapport a la boisson d ■ origir.e 
une diminution de l f acidite volatile et de l'acidite totale, 
une faible modification du poids sec et un pH pratiquement 
constant comme en temoigne le Tableau 1 ci-apres - 

TABLEAU 1 



Caracteristiques 
pny s i co- chimique s 


Vin d 1 origine 
(Bordeaux, Cotes 
de Castillon) 


Vin desalcoolise 


Degre alcoolique 
(Gay-Lussac ) 




z£ 5°c 


Sucres reducteurs 
(Gr/1) 


I 2 S r 


< 2 sr 


Acidite totale 
(Gr/1) 


3,75 


2,95 


Acidite volatile 
(Gr/1) 


0,64 


0,48 


S0 2 libre (mg) 


17 


8 


S °2 total ( ra s) 


118 


55 


Extrait sec (Gr) 


26,7 


22,8 


pH 


3,55 


3,48 
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Exemole 2 

lOOO litres d'un vin blanc derai-sec (Cotes Montravel) 
titrant 13° GL sont traites selon le procede de la pre- 
sence invention, en suivant la marche decrite dans 1 • exeo- 
ple 1- 

On obtient finalement 10O0 litres d'un vin blanc ti- 
trant 5 °4 dont les qualites orsanoleptiques et biolo S i- 
ques sont tout-a-fait comparables a celles du vin d'ori- 
Sine. 

Le Tableau. 2 ci-apres rassemble les caractlristiques 
physicochimiques du vin de depart et du vin desalcoo- 
lise obtenu par mise en oeuvre du procede selon 1 ' inven- 
tion - 

TABLEAU 2 



15 



Caracteristiques 
pliysico- chimiques 


Vin d ' origine ' 
(Cotes Montravel) 


Vin desalcoolise 


Degre alcoolique 
(Gay Lussac) 


13° 


5°4 


Sucres reducteurs 
Gr/1 


<2 gr 


<2 gr 


Acidite totale 
Gr/1 


4 


3,2 


Acidite volatile 
Gr/1 


0,61 


0,47 


S0 2 libre (mg) 
S0 2 total (mg) 


17 
166 


10 
89 


Extrait sec (Gr) 


22,3 


IS, 4 


pH 


3,45 


3,42 



20 



25 



30 



35 
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Exemple 3 

On reprend les conditions de 1 ' exemple 1 et on ras- 
semble les retentats R^ et R 2 provenant respectivement de 
l'etape d ' ultraf iltration et de l*etape d'osmose inverse 
5 dudit exemple 1 avec le retentat provenant de l'etape 
de distillation sons vide et on souaet 1* ensemble a une 
etape de lyopbilisation par evaporation et sublimation 
sons vide apres congelation a -20 °C. On obtient en quel- 
ques jours, par cette cryodessication, un residu desseche 

10 ct pulverulent contenant sous forme cone entree tous les 

elements constitutifs du vin, a 1 1 exception de l'alcool et 
possedant, apres rehydratation adequate, des qualites 
physico-chimiqucs , biologiques et organoleptiques tout-a- 
fait coraparables a celles du vin de depart. 

15 Comme il va de soi et comme il ressort de ce qui pre- 

cede, la presente invention ne se limite pas aux seuls 
modes de realisation decrits ci-dessus a titre d' exemple ; 
elle en embrasse , au contra ire , toutes les variant es , quel- 
les que soient notamment la nature .des membranes d 'ultra - 

20 filtration ou d'osmose inverse (polyamide, polysulfones • . . ) , 

la presentation physique des modules d 'ultrafiltration (plans, 
tub ula ires t en fibres creuses...) et des appareils de dis- 
tillation sous vide. 



4 
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- REVENDICATTONS - 
1 - Procede de preparation de boissons naturelles a fai- 
ble teneur alcoolique, caracterise en ce qu ' il consiste a 
soumettre un liquide alcoolise naturel a trois etapes suc- 
5 ccssives, selon un schema original et une chronologie de- 
terminee , de fractionnement physique non denaturant par 
filtrations nioleculaires selectives sur membranes et par 
1 'evaporation sous vide a basse temperature. 

2 - Procede selon la revendi cation 1, caracterise en 
10 ce que la premiere etape du processus de fractionnement 

applique an liquide alcoolise naturel est une ultrafiltra- 
tion raoleculaire , sous faxble pression au travers d'un 
ultrafiltre semi-permeable dont le seuil de coupure se 
situe entre 30 000 et 1000 et de preference aux environs 
15 de 10 000 foumissant un retentat R ± (melange de molecules 
organiques de FMJ^IO 000 ) et un ultrafiltrat F t (melange 
de molecules organiques de poids moleculaires inferieurs 
a 10 000). 

3 - Procede selon les revendi cations 1 et 2 , caracte- 
20 rise en ce qxie la premiere etape du processus de fraction- 
nement est suivie d'une deurcierae etape d 1 osmose inverse sous 
forte pression, appliquee a 1 1 ultrafiltrat F ± au travers 
de membranes semi-permeables dont le seuil de coupure de 
situe entre 500 et 100 et de preference aux environs de 

25 250 fournissant ainsi un retentat R 2 (melange de molecules 
organiques de poids moleculaires compris entre 10 000 et 
250) et un ultrafiltrat (melange de molecules organi- 

ques de poids moleculaires inferieurs a 250). 

4 - Procede selon I'une quelconque des revendications 

30 1 a 3, caracterise en ce qu 1 il comporte une troisieme etape 
d* evaporation et de distillation sous vide a basse tempe- 
rature appliquee a 1 f ultrafiltrat F 2 fournissant un reten- 
tat (melange de molecules de poids moleculaires infe- 
rieures a 250) et un evaporat constitue d'alcool. 

35 5 - Procede selon I'une quelconque des revendications 

1 a. 4, caracterise en ce qu'il comporte une etape de re- 
constitution de la boisson naturelle a faible teneur alco- 
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olique par melange, en proportions adequates correspondant 
aux teneurs du pro dixit de depart en elements supports des 
proprie tes organoleptiques , biologiques et pnysicocbimiques , 
des re tent a ts R^+Rg+R^- 
5 6 - Procede selon l'une quelconque des rerendications 

1 a 4, caracterise en ce qu'il comporte une etape supple- 
ment a ire de dessication sons vide par sublimation, apres 
congelation, des melanges variables de R^+R^+H^ , de R^+R^ , 
de R 2 +R 3 - 

10 7 - Procede selon l'une quolconque des revendi cat ions 

1 a 6, caracterise en ce que les liquides alcoolises na- 
turels de depart sont choisis parmi les vins, les bieres, 
les poires, les cidres , les aperitifs, les liqueurs et les 
liquides issus de la fermentation des glue ides vegetans. 

15 8 - Produits obtenus a partir des melanges des frac- 

tions F 1 +F 0 , ^-t-F^, F 2 +F 3 et F l +F 2 +F 3 2r ^ sxiLt ' sm '' t de la mise 
en oeuvrc du procede selon l , une quelconque des revendica- 
tions 1 a 4- 

9 - Produits et notannnent alcools obtenus a partir de 
20 la fraction F 0 et dans 1 ' e vapor at • 

10 - Boissons naturelles a faible teneur alcoolique , 
liquides on lyophilisces , obtenues a partir des melanges 
de tout ou partie des fractions R^ , R 2 et R, selon l'une 
quelconque des revendications 1 a 7- 
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